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ON 

(57) Abstract: The invention relates to a method for producing an avocado unsoponifiable rich in furan lipids. The inventive method 
successively consists in (1) a controlled dewatering of fresh avocados or pre-transformed avocados, (2) extracting dehydrated fruits 
^5 oil, (3) heat treating the thus extracted oil and in concentrating it in the unsoponifiable fraction thereof, or alternatively, said two 
^j. operations can be carried out in said order or in reverse. The stage (4) consists in saponi Seating and extracting the unsoponifiable. 

(57) Abrege : La pnSsente invention concerne un proc&ie* d'obtention d'un insaponifiable d'avocat riche en lipides furaniques qui 
comprend les 6 tapes successives (1) de deshydratation controiee des avocats frais ou ay ant subi des transformations prSalables, (2) 
d' extraction de 1'huile de fruits dehydrates, (3) d'un traitement thermique de Thuile extraite et d'une 6tape de concentration de 
£^ Thuile en sa fraction insaponifiable ou alternativement, ces deux operations pouvant etre effectuees successivement dans cet ordre 
^ ou dans Fordre inverse et enfin (4) une 6tape de saponification et d* extraction de T insaponifiable. 
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PROCEDE D'OBTENTION D'UN INSAPONIFIABLE D'AVOCAT RICHE EN 
LIPIDES FURANIQUES 

La presente invention concerne un procede d'obtention 
5 d'un insaponif iable d'avocat riche en lipides f uraniques . 

1/ avocat comprend de maniere connue des lipides 
particuliers de type furanique, dont le principal 
composant est • un f urane linoleique : 




Ainsi, « Par lipides f uraniques d'avocat », on entend 
15 selon 1' invention les composants repondant a la formule : 




dans laquelle R est une chaine lineaire hydrocarbonee en 
20 C11-C19 de preference Ci 3 -C 17 saturee ou comprenant une ou 
plusieurs insaturations ethyleniques ou acetyleniques . 
Ces lipides f uraniques d'avocat ont ete decrits notamment 
dans Farines, M . et al, 1995, J. of Am. Oil Chem. Soc. 
12, 473. 

25 

L' insaponif iable est la fraction d'un corps gras qui, 
apr&s action prolong§e d'une base alcaline f reste 
insoluble dans l'eau et peut etre extraite par un solvant 
organique. Cinq grands groupes de substances sont 



^^PCT/FR2003/002379 

2 



WO 2004/012496 




presents dans la plupart des insaponif iables d'huiles 
vSgetales : hydrocarbures satures ou insatures, alcools 
aliphatiques ou terpeniques, sterols, tocopherols, les 
pigments carotenoides et xanthophiles . 

5 

Le brevet FR 91 08301 decrit un procede d'obtention d'un 
insaponif iable d' avocat £ partir d'une huile d' avocat 
enrichie en 1'une de ses fractions, dite H, correspondant 
en fait a ces memes lipides furaniques. La preparation 

10 d'un tel insaponif iable riche en lipides furaniques, dont 
la teneur peut varier de 30 a 60 %, est essentiellement 
conditionnee a un chauffage controle des fruits frais, 
prealablement tranches en fines lamelles, a une 
temperature comprise entre 80 et 120 °C, et pendant une 

15 duree pref erentiellement choisie entre 24 a 48 heures. 
Dans ce procede, le traitement thermique peut etre 
precede de la deshydratation du fruit, mais de fagon 
preferee, il est realist de fagon concomitante au sechage 
du fruit. Ce traitement thermique permet apres 

20 extraction, d' obtenir une huile d' avocat riche en lipides 
furaniques. Enfin, £ partir de cette huile, l'obtention 
de la fraction insaponif iable est effectuee selon un 
procede classique de saponification, complete d'une etape 
d' extraction liquide-liquide. 

25 

Ce procede presente le premier inconvenient de devoir 
chauffer a une temperature relativement elevee, au moins 
egale a 80°C, pendant des temps assez longs, 14 2 jours, 
des lamelles de fruits riches en lipides aisement 
30 oxydables dans ces conditions. En outre, ce type de 
traitement thermique, entraine dans les matieres 
vegetales alimentaires, des reactions secondaires de 
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degradation bien connues de l'homme de metier, telles que 
les reactions de Maillard, a 1'origine du brunissement 
non voulu des produits, et de 1' apparition de flaveurs et 
d'aromes souvent desagreables . 

5 

Par ailleurs, ce type de traitement thermique, effectue 
sous air, sans inertage prealable, peut s'accompagner de 
modifications chimiques importantes, notamment en 
presence de substrats thermosensibles tels que les 

10 lipides (ex. acides gras insatures) et leur fraction 
insaponif iable (ex. vitamine E) . Ainsi, les processus 
thermiques vont favoriser la thermo-oxydation des 
substrats , les reactions radicalaires responsables de 
1' apparition de peroxydes, mais aussi de reactions de 

15 condensation intra ou intermoleculaires a 1'origine de la 
formation de produits lourds. 

De fait, la conjonction de ces processus secondaires non 
maitrises, peut conduire a une alteration majeure des 

20 caracteres organoleptiques des produits traites et a une 
profonde modification de leurs proprietes physico- 
chimiques. Enfin, ce type de procede peut etre a 
1'origine d'une baisse drastique du rendement en produit 
cible, en 1' occurrence, les lipides furaniques, et nuire 

25 ainsi a la rentabilite globale du procede. 

Compte tenu de l'interet therapeutique de 
1' insaponif iable. d'avocat riche en lipides furaniques 
pour son action b6nefique et curative sur le tissu 
30 conjonctif, notamment dans les pathologies inf lammatoires 
telles que 1'arthrose, les parodontites et la 
sclerodermic, et de son coQt eleve en general, il existe 
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done un interet fort a preparer avec le meilleur 
rendement possible, des fractions insaponif iables d'huile 
d'avocat, riches en lipides furaniques et tres appauvris 
en composes d' oxydation et de condensation . 

5 

La demanderesse a ainsi mis au point un procede, 
permettant d'obtenir avec un rendement eleve, un 
insaponif iable d'avocat riche en lipides furaniques, a 
savoir d'une teneur variant de 50 a 80% f presentant de 
10 faibles teneurs en produits lourds et en peroxydes. 

Ce procede comprend les etapes successives suivantes : 

(1) une etape de deshydratation controlee des avocats 
15 frais ou ayant subi des transformations 

prealables, realisee a une temperature comprise 
entre -50°C et 75°C, 

(2) une etape d' extraction de l'huile des fruits 
deshydrates, 

20 (3) une etape, alternativement, 

- a- de traitement thermique de l'huile extraite a 
une temperature pouvant varier de 80 a 150 °C, 
eventuellement sous atmosphere inerte, puis d'une 
etape de concentration de l'huile en sa fraction 

25 insaponif iable ou bien, 

- b. d'une etape de concentration de l'huile en sa 
fraction insaponif iable, puis d' un traitement 
thermique a une temperature pouvant varier de 80 
a 150 °C, Eventuellement sous atmosphere inerte, 

30 suivie 

(4) d'une Etape de saponification et d' extraction de 
1' insaponif iable. 
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Par « avocat ayant subi des transformations prealables » 
on entend les co-produits issus des procedes d' extraction 
des huiles d' avocat frais, notamment ceux issus des 
5 procedes dits de centrif ugation . Ainsi, on peut notamment 
citer, a titre d' «avocat ayant subi des transformations 
prealables », i) les laits d' avocat obtenus par pressage 
des pulpes, ou encore ii) les produits de debourbage des 
pulpes partiellement deshuilees par centrif ugation, sous- 
10 produits generalement presents en sortie des passoires 
centrifuges, ou encore les culots de centrif ugeuses 
produits au cours de la separation. 

D'autres sources d' avocat, que 1'on fait entrer dans le 
terme « avocat ayant subi des transformations 

15 prealables » peuvent encore etre citees : Ainsi, les 
tourteaux d' avocat, co-produits lors de la pression a 
froid des fruits (frais ou seches) ou de 1' extraction 
liquide-solide de 1'huile d' avocat de fruits frais ou 
seches, a l'aide d'un solvant organique, peuvent aussi 

20 constituer en 1'etat, une matiere premiere alternative 
utilisable dans le cadre de la presente invention. 
Enfin, bien que pauvres en huile, les noyaux d' avocat 
peuvent potentiellement constituer une source de lipides 
et etre utilises dans le cadre de la presente invention. 

25 

On entend plus generalement par deshydratation, effectuee 
£ 1'etape (1) du procedd, l'ensemble des techniques 
connues de l'homme de metier et qui permettent d'extraire 
l'eau d'un compose. Parmi ces techniques on peut citer le 
30 sechage sous courant d'air chaud ou sous atmosphere 
controlee (ex. azote), & pression atmospherique ou sous 
vide, en couche epaisse ou couche mince, mais encore le 
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sechage par micro-ondes, le sechage par pulverisation, la 
lyophilisation et la deshydratation osmotique en solution 
(osmose directe) ou en phase solide (ex. sechage en sacs 
osmotiques) . 

5 Dans le cadre du present procede, pour des raisons de 
facilite de mise en ceuvre industrielle et pour des 
raisons de cout, le sechage en sechoirs ventiles, en 
couche mince et sous courant d'air chaud, a une 
temperature comprise entre 70 et 75°C, pendant 8 a 36 
10 heures est prefere. 

L'etape (2) d' extraction peut etre mise en ceuvre par tout 
moyen connu de l'homme de metier, de preference par une 
simple pression a froid ou grace a un solvant a basse 
15 temperature. 

Selon la procede de 1' invention, l'etape de traitement 
thermique mise en oeuvre a l'etape (3) a. ou b. peut se 
faire en presence ou non d'un catalyseur acide. 
On entend par catalyseurs acides au sens large les 
catalyseurs mineraux et organiques dits homogenes tels 
que les acides chlorhydrique, sulfurique, acetique ou 
paratoluenesulfonique mais aussi, et de preference, les 
catalyseurs solides heterogenes tels que la silice, 
l'alumine, les silices-alumines, les zircones, les 
zeolithes, les resines acides. On choisira en particulier 
les alumines acides de grandes surfaces specif iques, 
c'est a dire au moins egales a 200 m 2 /g. 

On prefere pour la mise en oeuvre du procede de 
1' invention les catalyseurs de type alumines acides. 



20 



25 



30 
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Avantageusement, on effectue ce traitement thermique sous 
un courant continu d' azote. 

De preference, la temperature de traitement thermique est 
comprise entre 80 et 130°C. 

5 

L'etape de concentration de l'etape (3) a. ou (3)b. peut 
etre une cristallisation a froid ou une distillation 
moleculaire. 

La distillation moleculaire peut etre realisee a une 
10 temperature comprise entre 180 et 2 60°C en maintenant une 
pression comprise entre 10~ 3 et 10" 2 mmHg. 

Ce tte etape de distillation moleculaire de 
1' insaponif iable, est de preference realisee en utilisant 
un dispositif choisi parmi les distillateurs moleculaires 
15 de type centrifuge et les dispositifs moleculaires de 
type a film racle. 

Les distillateurs moleculaires de type centrifuge sont 
connus de l'homme du metier. Par exemple, la demande 
EP 493 144 decrit un distillateur moleculaire de ce type. 

20 D'une maniere generale, le produit a distiller est etale 
en couche mince sur la surface chauffee (surface chaude) 
d'un rotor conique tournant a grande vitesse. L ! enceinte 
de distillation est placee sous vide. Dans ces 
conditions, il y a Evaporation et non pas ebullition, 

25 depuis la surface chaude, des constituants de 
1 1 insaponif iable, 1 1 avantage etant que l'huile et 
l f insaponif iable (ces produits etant reputes fragiles) ne 
sont pas degrades au cours de 1 1 evaporation . 
Les distillateurs moleculaires de type £ film racle, 

30 egalement connus de l'homme du metier, comprennent une 
chambre de distillation dotee d'un racleur tournant, 
permettant l'etalement en continu sur la surface 
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d' evaporation (surface chaude) du produit a distiller. 
Les vapeurs de produit sont condensees par le biais d'un 
doigt refrigere, place au centre de la chambre de 
distillation. Les systemes peripheriques d' alimentation 
et de vide sont tres proches de ceux d'un distillateur 
centrifuge (pompes d ' alimentation, pompes a vide a 
palette et a diffusion d' huile, etc. ) . La recuperation des 
residus et des distillats dans des ballons en verre, se 
fait par ecoulement gravitationnel. 

L'etape (4) de saponification de l'huile ou de l'extrait 
huileux peut etre mise en ceuvre en presence de potasse ou 
de soude en milieu alcoolique, de preference ethanolique, 
suivie d'une ou plusieurs extraction (s) . L' extraction par 
un solvant organique approprie (extraction liquide- 
liquide) en vue de separer les savons d'acides gras et 
les composes insaponif iables, est particulierement 
adaptee. Le solvant organique approprie peut etre, par 
exemple choisi dans le groupe des alcanes, des alcanes 
halogenes, des solvants aromatiques, des ethers tels que 
le methyltertiobutyl ether (MTBE) et de 1' ether 
ethylique, ou tout autre solvant approprie non miscible 
avec la solution hydro-alcoolique . 

De preference on choisira un alcane halogene, en 
particulier le 1, 2-dichloroethane. 

La solution d* extraction obtenue est de preference 
ensuite centrifugee, filtree puis lavee a l'eau pour 
eliminer les traces residuelles d' alcalinite . Enfin, le 
solvant d' extraction est evapore soigneusement pour 
recuperer 1 ' insaponif iable. On peut egalement bien 
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entendu prevoir des operations supplementaires connues de 
l ! homme du metier, telle qu'une etape de desodorisation. 

Les exemples suivants, non limitatifs, illustrent 
5 I 7 invention. 

A partir d'un meme lot d' avocats frais, d' un poids de net 
de 1000 kg, de la variete Fuerte et d'origine sud- 
africaine, on constitue 6 sous-lots de 50 kg chacun. 

10 

Example 1 / Procede de traitement thermique pousse du 
fruit : 

50 kg d' avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
15 a 5 mm d' epaisseur, noyau compris, a l'aide d'un 
trancheur a disque. L'outil de sechage est une etuve 
thermo-regulee a courant d'air chaud. Les avocats 
tranches sont repartis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
des clayettes etagees. La temperature de sechage est 
20 fixee a 85°C , sa dur6e est quant a elle de 48 heures. Une 
fois seches, les fruits sont broyes puis soumis a une 
pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
petite presse Komet de laboratoire. L'huile extraite est 
alors filtree sur buchner, puis stockee sous azote a 
25 l'abri de la lumiere et de 1' humidity. 

L'huile obtenue est ensuite distillee dans un 
distillateur moleculaire a film racle, de type Leybold 
KDL 4, a une temperature de 230 °C et sous un vide de 10" 3 
30 mm de mercure. Le rendement en distillat de cette 
operation est de 9,2 %. 
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Dans un reacteur en verre, equipe d'une agitation 
mecanique et surmonte d'un refrigerant, le distillat 
obtenu est saponifie pendant 4 heures, a reflux, en 
presence de 175 g de potasse a 50% et 875 g d'ethanol. En 
5 fin de reaction, le melange est refroidi a 30 °C, puis 
dilue par ajout d'eau demineralisee. La solution hydro- 
alcoolique (SHA) obtenue est alors extraite a 1' ampoule a 
decanter par le 1,2-dichloro ethane. 

10 Les phases organiques sont alors rassemblees et sechees 
sur sulfate de sodium anhydre . La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin recuperee apres evaporation du solvant 
et sechage sous vide. Cette etape est effectuee dans un 
evaporateur rotatif, a 70 °C, sous une vide de 1 mm de 

15 mercure, pendant 2 heures. On recupere ainsi 126 g de 
fraction insaponif iable d'avocat , qui est alors stockee 
sous azote pour etre analysee. 

L' analyse physico-chimique et chromatographique de cette 
20 fraction a donne les resultats suivants : 

- Indice de peroxyde : 87,2 meq 0 2 /kg 

- Indice de saponification : 12,3 mg KOH/g 

- Residu a 1' incineration : 0,3 % 

25 

- Teneur en lipides furaniques : 4 9,2 % 

- Teneur en alcools gras : 14 , 1 

- Composes lourds : 22,3 % 



30 Exemple 2 / Procede de traitement thermig ue pousse de 
l'huile : 
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50 kg d'avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
a 5 mm d'epaisseur, noyau compris, a l'aide d'un 
trancheur a disque. L' outil de sechage est une etuve 
thermo-regulee a courant d'air chaud. Les avocats 
5 tranches sont repartis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
des clayettes etagees. La temperature de sechage est 
fixee a 70°C , sa duree est quant a elle de 4 8 heures. Une 
fois seches, les fruits sont broyes puis soumis a une 
pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
petite presse Komet de laboratoire. L'huile extraite est 
alors filtree sur buchner, puis stockee sous azote a 
l'abri de la lumiere et de l'humidite. 

Cette huile est ensuite chauffee a 85°C / pendant 
48 heures, sous un courant continu d' azote, dans un 
reacteur en verre 6quipe d^une agitation mecanique . 

L'huile obtenue est ensuite distillee dans un 
distillateur moleculaire a film racle, de type Leybold 
KDL 4, a un temperature de 230 °C et sous un vide de 10~ 3 
mm de mercure. Le rendement en distillat de cette 
operation est de 9,4 %. 

Dans un reacteur en verre, equipe d'une agitation 
mecanique et surmont§ d' un refrigerant, 350 g de ce 
distillat sont saponifies pendant 4 heures, a reflux, en 
presence de 175 g de potasse a 50% et 875 g d'6thanol. En 
fin de reaction, le melange est refroidi a 30°C, puis 
dilue par ajout d'eau ddmineralisee. La solution hydro- 
alcoolique (SHA) obtenue est alors extraite a 1' ampoule a 
decanter par le 1,2- dichloro Ethane. 

Les phases organiques sont alors rassemblees et sechees 
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sur sulfate de sodium anhydre. La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin recuperee apres evaporation du solvant 
et s^chage sous vide. Cette etape est effectuee dans un 
evaporateur rotatif, a 70°C, sous un vide de 1 mm de 
mercure, pendant 2 heures . On recupere ainsi 141 g de 
fraction insaponif iable d f avocat , qui est alors stockee 
sous azote pour etre analysee. 

1/ analyse physico-chimique et chromatographique de cette 
fraction a donne les resultats suivants : 

- Indice de peroxyde : 23 , 2 meq 0 2 /kg 

- Indice de saponification : 11,3 mg KOH/g 

- Residu a 1' incineration : 0,2 % 

- Teneur en lipides furaniques : 57,6 % 

- Teneur en alcools gras : 13,7 

- Composes lourds : 14,3 % 

Exemple 3 / Procede de traitement thermique pousse dii 
distillat : 

50 kg d'avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
a 5 mm d'epaisseur, noyau compris, a 1'aide d'un 
trancheur a disque. L'outil de sechage est une etuve 
thermo-regul6e § courant d' air chaud. Les avocats 
tranches sont repartis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
des clayettes 6tagees. La temperature de s6chage est 
fixee ^ 70°C , sa duree est quant a elle de 48 heures- Une 
fois seches, les fruits sont broyes puis soumis a une 
pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
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petite presse Komet de laboratoire. L'huile extraite est 
alors filtree sur buchner, puis stockee sous azote a 
l'abri de la lumiere et de l'humidite. 

5 L'huile obtenue et ensuite distillee dans un distillateur 
moleculaire a film racle, de type Leybold KDL 4, a une 
temperature de 230 °C et sous un vide de 1(T 3 mm de 
mercure. Le rendement en distillat de cette operation est 
de 9,9 %. 

10 

Ce distillat est ensuite chauffe a 85°C f pendant 48 
heures, sous un courant continu d' azote , dans un reacteur 
en verre equipe d'une agitation mecanique. 

15 Dans un reacteur en verre f equipe d'une agitation 
mecanique et surmonte d' un refrigerant, l'huile obtenue 
est saponifiee pendant 4 heures, a reflux, en presence de 
175 g de potasse a 50% et 875 g d'ethanol. En fin de 
reaction, le melange est refroidi a 30 °C, puis dilue par 

20 ajout d'eau demineralisee. La solution hydro-alcoolique 
(SHA) obtenue est alors extraite a 1' ampoule a decanter 
par le 1, 2-dichloroethane . 

Les phases organiques sont alors rassemblees et sechees 
25 sur sulfate de sodium anhydre. La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin r6cup§ree apres evaporation du solvant 
et sechage sous vide. Cette etape est effectuee dans un 
evaporateur rotatif, a 70 °C, sous un vide de 1 mm de 
mercure, pendant 2 heures. On recupere ainsi 163 q de 
30 fraction insaponif iable d'avocat , qui est alors stockee 
sous azote pour etre analysee. 

L' analyse physico-chimique et chromatographique de cette 



WO 2004/012496 



14 



PCT/FR2003/002379 



fraction a donne les resultats suivants : 

- Indice de peroxyde : 26,3 meq 0 2 /kg 

- Indice de saponification : 10,7 mg KOH/g 
5 - Residu a 1' incineration : 0,3 % 

- Teneur en lipides furaniques : 62,2 % 

- Teneur en alcools gras : 14,1 

- Composes lourds : 13,2 % 



10 



Conclusions intennediaires 



Tableau 1 : comparaison des differents procedes 
d'obtention de la fraction insaponif iable d'avocat / 
15 Influence de la nature du traitement thermique 



Exemple 


Variante (1) 


Gain en 
Rendement 
(%) (1) 


lipides 
furaniques 
(%) (2) 


Composes 
lourds 
(%) 


Indice 
de 

peroxyde 
(meq 
0 2 /kg) 


1 


Chauf fage 
pousse du 
fruit 




49, 2 


22,3 


87,2 


2 


Chauf fage 
pousse de 
l'huile 


+ 12 % 


57,6 


14,3 


23,2 


3 


Chauf fage 
pousse du 
distillat 


+ 29 % 


62,2 


13,2 


26,3 



de reference 

(2) Teneur en lipides furaniques de la fraction 
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insaponif iable obtenue 

- Le procede classique de chauffage pousse du fruit 
(exemple 1) conduit a un produit fortement oxyde (Ip = 
5 87,2 meq 0 2 /kg ) et presente une teneur notable en 

composes lourds (22,3 %) , composes issus des processus 
chimiques de condensation, actives par la temperature 
et la duree elevee du processus. 

10 - Le procede de chauffage pousse de 1'huile, effectue 

sous atmosphere inerte, permet un gain notable de 
rendement (+ 12 % par rapport au proced6 de reference 
de chauffage du fruit) . II conduit aussi a un produit 
moins oxyde (Indice de peroxyde < 30), moins charge en 

15 composes lourds (environ 14 % contre 22 % 

precedemment) et inversement plus riche en lipides 
furaniques (57 % contre 49%) . 

- Le procede de chauffage du distillat offre quant a 
20 lui un meilleur rendement (+ 29%) et une forte teneur 

en lipides furaniques dans 1' insaponif iable final 
(62 %) • Par consequent, le rendement global en lipides 
furaniques est done fortement accru. 

25 Exemple 4 / Procede de traitement thermique pousse du 
distillat en presence d'un catalyseur : 

50 kg d' avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
& 5 mm d'epaisseur, noyau compris, a 1'aide d'un 
30 trancheur a disque. L'outil de sechage est une etuve 
thermo-regulee & courant d' air chaud. Les avocats 
tranches sont repartis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
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des clayettes etagees. La temperature de sechage est 
fixee a 70°C , sa duree est quant a elle de 4 8 heures. Une 
fois seches, les fruits sont broyes puis sounds a une 
pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
5 petite presse Komet de laboratoire. L' huile extraite est 
alors filtree sur buchner, puis stockee sous azote a 
l'abri de la lumiere et de l'humidite. 

L' huile obtenue est ensuite distillee dans un 
10 distillateur moleculaire a film racle, de type Leybold 
KDL 4, a une temperature de 230 °C et sous un vide de 10~ 3 
mm de mercure. Le rendement en distillat de cette 
operation est de 9,9 %. 

15 Ce distillat est ensuite chauffe a 85°C, pendant 2 
heures, en presence de 5% d' alumine acide (catalyseur) f 
sous un courant continu d' azote, et dans un reacteur en 
verre equipe d'une agitation mecanique. 

20 Dans un reacteur en verre, equipe d'une agitation 
mecanique et surmonte d' un refrigerant, le distillat 
traite thermiquement est filtre et saponifie pendant 4 
heures, a reflux, en presence de 175 g de potasse a 50% 
et 875 g d'ethanol. En fin de reaction, le melange est 

25 refroidi a 30°C, puis dilue par ajout d'eau 
demineralisee. La solution hydro-alcoolique (SHA) obtenue 
est alors extraite a 1' ampoule a decanter par le 1,2- 
dichloroethane . 

30 Les phases organiques sont alors rassemblees et sech6es 
sur sulfate de sodium anhydre. La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin r6cuperee apres Evaporation du solvant 
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et sechage sous vide. Cette etape est effectuee dans un 
evaporateur rotatif, a 70°C / sous un vide de 1 mm de 
mercure, pendant 2 heures. On recupere ainsi 126 g de 
fraction insaponif iable d'avocat, qui est alors stockee 
5 sous azote pour etre analysee. 

1/ analyse physico-chimique et chromatographique de cette 
fraction a donne les resultats suivants : 

10 

- Indice de peroxyde : 23,3 meq 0 2 /kg 

- Indice de saponification : 11,3 mg KOH/g 

- Residu a 1' incineration : 0,2 % 

15 - Teneur en lipides furaniques : 71,5 % 

- Teneur en alcools gras : 13 , 9 
Composes lourds : 5,2 % 

Exemple 5 / Procede de traitement thermigue pousse du 
20 distillat en absence de catalyseur : 

50 kg d'avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
a 5 mm d'6paisseur, noyau compris, a l'aide d'un 
trancheur a disque. L'outil de sechage est une etuve 

25 thermo-regulee a courant d f air chaud. Les avocats 
tranches sont r6partis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
des clayettes etagees. La temperature de sechage est 
fix6e a 70°C , sa duree est quant a elle de 48 heures. Une 
fois seches, les fruits sont broyes puis soumis a une 

30 pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
petite presse Komet de laboratoire- L'huile extraite est 
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alors filtree sur buchner, puis stockee sous azote a 
l'abri de la lumi&re et de l'humidite. 

L'huile obtenue est ensuite distillee dans un 
5 distillateur moleculaire a film racle, de type Leybold 
KDL 4, a une temperature de 230 °C et sous un vide de 1(T 3 
mm de mercure. Le rendement en distillat de cette 
operation est de 9,9 %. 

10 Ce distillat est ensuite chauffe a 85°C f pendant 2 
heures, sous un courant continu d^zote, et dans un 
reacteur en verre equipe d' une agitation m6canique. 

Dans un reacteur en verre, equipe d' une agitation 
15 mecanique et surraonte d'un refrigerant, le distillat 
traite thermiquement est saponifie pendant 4 heures, a 
reflux, en presence de 175 g de potasse a 50% et 875 g 
d'ethanol. En fin de reaction, le melange est refroidi a 
30°C, puis dilue par ajout d' eau demineralisee . La 
20 solution hydro-alcoolique (SHA) obtenue est alors 
extraite a 1' ampoule ^ decanter par le 1,2-dichloro 
ethane . 

Les phases organiques sont alors rassemblees et sechees 
25 sur sulfate de sodium anhydre. La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin recuperee apres evaporation du solvant 
et sechage sous vide. Cette 6tape est effectuee dans un 
evaporateur rotatif, a 70°C, sous un vide de 1 mm de 
mercure, pendant 2 heures. On recupere ainsi 17 g de 
30 fraction insaponif iable d'avocat, qui est alors stockee 
sous azote pour etre analysee. 
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L' analyse physico-chimique et chromatographique de cette 
fraction a donne les resultats suivants : 

- Indice de peroxyde : 21,2 meq 0 2 /kg 

5 - Indice de saponification : 10,1 mg KOH/g 

- Residu a 1' incineration : 0,1 % 

- Teneur en lipides furaniques : 70,1 % 
Teneur en alcools gras : 14,2 % 

10 - Composes lourds : 3,2 % 

Conclusion : 

L'ajout d'un catalyseur alumine augmente drastiquement la 
15 vitesse de la transformation puisque a apres 2 heures de 
traitement thermique on obtient 126 g d' insaponif iable 
contre a peine 17 g en absence d' alumine. 

Contre-exemple / Procede sans traitement thermi qrue pousse 
20 du fruit ou de son huile optionnellement concentree : 

50 kg d'avocats frais, sont coupes en fines lamelles de 2 
a 5 mm d'epaisseur, noyau compris, a 1'aide d'un 
trancheur a disque. L'outil de sechage est une etuve 

25 thermo-r6gul6e a courant d' air chaud. Les avocats 
tranches sont repartis sur une epaisseur de 4 a 5 cm sur 
des clayettes etagees. La temperature de sechage est 
fixee a 65°C , sa duree est quant a elle de 72 heures. Une 
fois s<§ches, les fruits sont broyes puis sounds a une 

30 pression a froid. Cette operation est realisee sur une 
petite presse Komet de laboratoire. L'huile extraite est 
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alors filtree sur biichner, puis stockee sous azote a 
l'abri de la lumiere et de l'humidite. 

5 L'huile obtenue est ensuite distillee dans un 
distillateur moleculaire a film racle, de type Leybold 
KDL 4, a une temperature de 230 °C et sous un vide de 1CT 3 
mm de mercure. Le rendement en distillat de cette 
operation est de 9,1 %. 

10 

Dans un reacteur en verre, equipe d'une agitation 
•mecanique et surmonte d' un refrigerant, le distillat 
obtenu est saponifie pendant 4 heures, a reflux, en 
presence de 175 g de potasse a 50% et 875 g d'ethanol. En 
15 fin de reaction, le melange est refroidi a 30°C, puis 
dilue par ajout d'eau demineralisee. La solution hydro- 
alcoolique (SHA) obtenue est alors extraite a 1' ampoule a 
decanter par le 1 , 2-dichloroethane . 

20 Les phases organiques sont alors rassemblees et sechees 
sur sulfate de sodium anhydre. La fraction insaponif iable 
dissoute est enfin recuperee apres Evaporation du solvant 
sous vide et a basse temperature. Cette etape est 
effectuee dans un evaporateur rotatif, a 70 °C, sous un 

25 vide de 1 mm de mercure, pendant 2 heures. On recupere 
ainsi 105 q de fraction insaponif iable d'avocat , qui est 
alors stockee sous azote pour etre analysee. 



L' analyse physico-chimique et chromatographique de cette 
30 fraction a donne les resultats suivants : 
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Indice de peroxyde : 5,1 meq 0 2 /kg 

- Indice de saponification : 11,3 mg KOH/g 

- Residu a 1' incineration : 0,4 % 

5 - Teneur en lipides furaniques : 5,2 % 

- Teneur en alcools gras : 13,7 

- Composes lourds : 31,2 % 



10 Conclusion : 

En 1' absence d'une etape de chauffage pousse du fruit ou 
de l'huile qui resulterait de fruits non chauffes, la 
teneur en lipides furaniques de la fraction 
15 insaponif iable d' avocat obtenue est extremement f aible 
(largement inferieure a 10%) . 



20 



25 



30 
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Revendi cations 

1. Procede d' obtention d'un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques, caracterise en ce qu' il comprend 
les etapes successives suivantes : 

(1) une etape de deshydratation controlee des avocats 
frais ou ayant subi des transformations 
prealables, realisee a une temperature comprise 
entre -50°C et 75°C, 

(2) une etape d' extraction de l'huile de fruits 
deshydrates, 

(3) une etape, alternativement, 

- a. de traitement thermique de l'huile extraite a 
une temperature pouvant varier de 80 a 150°C, 
puis d'une etape de concentration de l'huile en 
sa fraction insaponif iable ou bien, 

- b. d'une etape de concentration de l'huile en sa 
fraction insaponif iable, puis d'un traitement 
thermique a une temperature pouvant varier de 80 
a 150°C, 

(4) suivie d' une etape de saponification et 
d' extraction de 1' insaponif iable . 

2. Proc6de d' obtention d' un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques selon la revendication 1, 
caracterise en ce que le traitement thermique lors de 
1' etape (3) a. ou (3) b. est effectue en presence d' un 
catalyseur. 

3. Procede d' obtention d' un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques selon la revendication 2, 
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caracterise en ce que le catalyseur est un catalyseur 
acide de type catalyseurs mineraux ou organiques 
homogenes choisis dans le groupe des acides 
chlorhydrique, sulfurique, acetique ou 

5 paratoluenesulfonique ou bien un catalyseur solide 
heterogene choisi dans le groupe constitue par la silice, 
I'alumine, les silices-alumines, les zircones, les 
zeolithes et les resines acides. 

0 4. Procede d'obtention d f un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques selon la revendication 3, 
caracterise en ce que le catalyseur est de type alumine 
acide, de surface specif ique au moins egale a 200 m 2 /g. 

15 5. Procede d'obtention d'un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterise en ce que la 
deshydratation de l'etape (1) est choisie parmi le groupe 
constitue par le sechage sous courant d f air chaud ou sous 

20 atmosphere controlee, le sechage a pression atmospherique 
ou sous vide, en couche epaisse ou couche mince, le 
sechage par micro-ondes, le sechage par pulverisation, la 
lyophilisation et la deshydratation osmotique en solution 
ou en phase solide. 

25 

6. Procede d'obtention d'un insaponif iable d'avocat riche 
en lipides furaniques selon la revendication 5, 
caracterise en ce que la deshydratation de l'etape (1) 
consiste en un sechage en s6choirs ventiles, en couche 
30 mince et sous courant d'air chaud, a une temperature 
comprise entre 70 et 75°C, pendant 8 a 36 heures. 
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7. Precede d' obtention d'un insaponif iable d' avocat riche 
en lipides furaniques selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 6, caracterise en ce que 1' extraction 
de l'etape (2) est effectuee par une simple pression a 

5 froid ou grace a un solvant a basse temperature. 

8. Procede d' obtention d'un insaponif iable d' avocat 
riche en lipide furaniqiie selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterise en ce que l'etape de 

10 concentration de l'etape (3) a. ou (3)b. est une 
cristallisation a froid ou une distillation moleculaire. 

9. Procede d' obtention d' un insaponif iable d' avocat selon 
la revendication 8, caracterise en ce que la l'etape de 

15 concentration est une distillation moleculaire qui est 
realisee a une temperature comprise entre 180 et 260 °C en 
maintenant une pression comprise entre 10~ 3 et 10" 2 mmHg. 

10. Procede d' obtention d'un insaponif iable d' avocat 
20 riche en lipides furaniques selon l'une quelconque des 

revendications 1 a 9, caracterise en ce que la 
distillation moleculaire est mise en oeuvre dans un 
dispositif choisi parmi les distillateurs moleculaires de 
type centrifuge et les dispositifs moleculaires de type a 
25 film racle. 

11. Procede d' obtention d'un insaponif iable d' avocat 
riche en lipides furaniques selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 10, caracterise en ce que l'etape (4) 

30 de saponification de 1'huile ou de 1'extrait huileux est 
mise en oeuvre en presence de potasse ou de soude en 
milieu alcoolique suivie d'une ou plusieurs 
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extraction (s) . 

12. Procede d' obtention d'un insaponif iable d'avocat 
riche en lipides furaniques selon la revendication 11, 
5 caracterise en ce que 1' extraction a lieu par extraction 
liquide-liquide avec un solvant organique choisi dans le 
groupe des alcanes, des alcanes halogenes, des solvants 
aromatiques et des ethers. 

10 13. Procede d' obtention d'un insaponif iable d'avocat 
riche en lipides furaniques selon la revendication 10, 
caracterise en ce que le solvant organique pour 
1' extraction est le 1, 2-dichloroethane . 

15 14. Procede d' obtention d'un insaponif iable d'avocat 
riche en lipides furaniques selon 1'un quelconque des 
revendications la 13, caracterise en ce qu'il est suivi 
d'une etape de desodorisation. 
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